




























































第 3 章では、Graphene 電気特性計測原理について述べる。材料としての特徴を概観
し、自動車材料開発で必要とされる電流特性、電界遮蔽特性、材料の結晶構造特性につ







面積の SAWデバイスを用いて SAW の減衰および遅延時間を計測したが、特に遅延時間計
測において、時間分解能を向上させる計測系を考案し、初めて遅延時間に基づく
Graphene 電気特性の分析に成功した。 
第 5 章では、各種 Graphene 試料の計測結果について考察する。まず、SAW の振幅減
衰に着目し、SAW素子の基本特性の計測、シリコン支持基板の基本特性の計測、Graphene1
層の計測、Graphene2 層の計測、Graphene5 層の計測結果を示し、Graphene 結晶粒サイ
ズを推定する処理を提案する。次に、SAW の遅延に着目し、SAW 素子の遅延時間の計測、
シリコン支持基板の遅延時間の計測、Graphene1 層～5 層試料の遅延時間の計測結果を
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図 1.2 社会要求から求められる自動車 CO２排出量削減目標 
出典：Nissan Green Program 2010 
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しての研究が始まっている[2.1]。無線無給電 SAWセンサの動作概念を図 2.2 に示す。 
 
 






















Propagation Speed : 4000m/s











今回新たに開発した SAWひずみセンサの構造を図 2.3に示す。 
圧電体基板には、128°Y-X LiNO3単結晶を選択した。この材料は、5.5 %の高い電気
機械結合係数を有し、不要なバルク波を生成しない。また、2.45 GHzで 1〜1.5 dB/mm
の低い SAW伝搬損失を有する[2.7]。 
 
図 2.3 開発した SAWディバイスの概要 
Time Delay
C    A                           B
Time Delay Depends on A + B Time Delay Depends on C
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圧電体基板上には IDTと 4つの反射器を形成した[2.8]。2.45 GHzで動作させるため
に、IDTと反射器のすだれ状電極ピッチは SAW の 1/4波長である 400 nmとした。反射
器 1 および 3はそれぞれ反射率を 50%とするため、電極数を 11 とした。反射器 2 およ
び 4は反射率を 100 %（99.9 %）とするため、電極数を 61とした。IDTと反射器の設計
のスペックを表 2.1 に示す。 
IDT によって生成された SAW は、両方向に伝播し、反射器で反射され、その後、IDT
に戻る。反射器 1〜4の遅延時間𝜏"(n = 1〜4)を観測することで、ひずみとその温度補
償に必要な情報を得る。ひずみ検出部は、IDTと反射器 4との間にあり、支持構造と接
着することで回転軸のトルクに由来する剪断方向の変形を反映することで、反射器 3お





 𝜏#(ε) = 	𝜏)(	1 + SCD ∗ ε) ……………………………………………………(2.1) 
但し 



















128°YX LiNbO3結晶の場合、SAW伝搬速度が 3979 m/sであるため、初期の𝜏0、𝜏;、𝜏<、
𝜏#の値はそれぞれ 0.695 µs、1.031 µs、1.705 µs、4.594 µsである。 
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表 2.1 IDTと反射器の設計のスペック 
 Number Pitch Length Thickness Material 
IDT 27 395 nm 127 μm 100 nm Al 
Reflectors 1 and 3 11 401 nm 127 μm 100 nm Al 

































図 2.5 静無線無給電トルクセンサの静的特性 
 
 




























>Rotating Speed: 500 rpm































 HBωC = −j	(0 < ω < 𝜔I 2⁄ )……………………………………………………(2.3) 

















図 2.7 異音時系列波形、周波数/時間分析の例 
 19 
 




























[2.1] 門田道雄:電子情報通信学会誌 Vol.91, No.1, p.41-48: 2008 
[2.2] L.M.Reindl, G.Scholl, T.Ostertag, H.Scherr, U.Wol, and F.Schmidt: 
IEEE Trans. Ultrasonic, Ferrcelectr. Freg. Control, 
Vol.45, No.5, p. 1281-1298 :1998 
[2.3] A. Pohl: IEEE Trans. Ultrasonic, Ferroelectr. Freq. Control, 47, 2,  
p.317–332.:2000 
[2.4] L.M.Reindl, G.Scholl, T.Ostertag, C.C.W.Ruppel, W.E.Bulst, and  
F.Seifert: Proc.IEEE Ultrasonic.Symp.1996, p.363–367: 1996 
[2.5] J.H.Kuypers, D.A.Eisele, L.M.Reindel, S.Tanaka, and M.Esashi: 
Proc.IEEE Sensors 2006, p.773-776: 2006 
[2.6] J.H.Kuypers: Ph.D. dissertation, Department of Nanomechanices: 
Tohoku University: 2007 
[2.7] A.J.Slobodnik: Proc.IEEE, 64, 5, 1976, pp. 581-595: 1976 
[2.8] J.H.Kuypers, D.A.Eisele, L.M.Reindl, S.Tanaka, and M.Esashi: 
Proc.IEEE Ultrasonic Symposium 2006, p.1453–1458: 2006 
[2.9]  A.L.Nalamar and M.Epstein: Proc.IEEE, 64, 5, 1976, pp. 613-615: 1976 
[2.10] 日本学術振興会弾性表面波素子技術第 150委員会: 
表面弾性波デバイス技術ハンドブック: オーム社: 1991 
[2.11] 高齢者の聴覚特性--聴力は年とともにどう変化するか: 
 NHK技研 R&D (18), 1992-02, p.27-35: 日本放送出版協会: 1992 
[2.12] 中島弘史,山中高章,中川博: 日本音響学会研究発表会講演論文集, 
  Oct.2002 p.527-528: 2002 
 21 
[2.13] B.Moore: J.Acoust.Soc.Am. Vol.83,No.3: 1988 
[2.14] 曽根敏夫: 日本音響学会誌 Vol.42,No.10:1986 
[2.15] R.P.Gorman: Neural Networks Vol.1: 1988 
[2.16] 馬場則夫:ニューラルネットの基礎と応用ニューラルネット: 共立出版: 1994 
[2.17] 幹康: 計測自動制御学会論文集, 678/684: 1988 




第 3 章 Graphene 
 
3.1. Graphene 特性計測の先行研究 
 
特に、電動車両開発で注目されている材料に、Graphene がある[3.1]。2004年に製法
が発見された Graphene は、電気伝導性や機械的強度[3.2][3.3][3.4] [3.5]、或いはそ
の薄さに由来するフレキシブルで透明な電極の実現性[3.6][3.7]、更には高い電界遮蔽
効果[3.8][3.9][3.10][3.11]などから、近い将来の産業応用が期待されている。例えば、











ル顕微鏡（Scanning Tunneling Microscope, STM）で観察したところ、単層 Graphene
が SiO2/Si 基板の凹凸に沿って形成されていることが確認できている[3.18]。これは、
若干層 Graphene を取扱う際に、支持基板表面形状が Graphene に機械的および電気的な
影響を与えることに留意する必要があることを示唆している[3.19]。 
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2)SiO2 の表面状態密度は、電子を提供する Graphene のコンダクションバンド端のす
ぐ下にあり、Graphene/SiO2 界面での化学ポテンシャルのバランスを取る。電子を提供
すると、Graphene/SiO2 構造の固有の特性として n 型半導体的な挙動が生じるが、暴露
している環境によって Graphene 表面に吸着したガスにより p型半導体的な挙動を示す
こともある[3.20]。また、SiO2 表面の酸素欠陥が Graphene のフェルミ準位をシフトさ
せ、SiO2と Graphene との界面で、ホールドーピング効果が現れることが報告されてい
る[3.21]。 










は 0.14〜1.2 nmであると報告されている[3.34]。先行研究では、単層 CVDGraphene の
EMI(Electro Magnetic Interference, EMI)シールド効果を計測した結果、2.27 dBで
あることを明らかにした[3.35]。これは、金膜の 7倍であり、2.2〜7.0 GHzの周波数
範囲の入射波の 40%をシールドできる能力である。層間シールド長 1.2 nmは、炭素の 3
〜4 原子層の厚さに相当する。 高い導電率、軽量且つ高剛性、柔軟性を有するため、
Graphene を応用した複合材料は EMI シールド材料としても使用されている[3.36] 
[3.37]。 
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3.2. Graphene の自動車技術への応用 
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による SAW の減衰、或いは遅延を観測する方法である。 
SAW デバイスは、前述の通り、化学センサから物理センサへ 1990 年代後半に応用範
囲が広がったが、現在は、更に、固体材料の電気特性計測への適用研究が多く見られる。
例えば、半導体のドリフト移動度 [4.2]、GaAs/AlxGa1-xAsヘテロ接合上の二次元電子











被検物と SAWデバイスの等価電気回路を図 4.1 に示す。図中の①〜④に対応して、こ
の計測系は以下のように動作する。 
図中の①に示すように、圧電体ニオブ酸リチウム結晶上に 50 MHzで共振するように





ピーダンス Zで表現すると、Zは被検物に現れる Joule熱による減衰 W に対応する。減
衰 W を SAW ディバイスへの入力電圧 Vin と出力電圧 Voutの比で定義すると、W はキャリ
ア移動度𝜇、絶対温度T、SAW角周波数𝜔の関数である。 
 W =	 _̀ ab
_cd
	 ∝ γσ𝜇;𝜔; ……………………………………………………(4.1) 
但し、γ：係数、σ：電導率、𝜇：キャリア移動度、𝜔：SAW角周波数 
半導体試料の場合、 
σ = qn𝜇 …………………………………………………………………………(4.2) 
n = Nkexp	(−En/kpT) …………………………………………………………(4.3) 
但し、n：キャリア密度、Nk: 伝導帯の実効密度、En：活性化エネルギー、 
kp：ボルツマン定数、T：絶対温度 




図 4.1 計測系の等価電気回路 
 








最後に、図 4.1中の④に示すように SAW は、Zによって減衰、遅延したのちに受波側





第 2章で述べたトルクセンサと同様に、128°Y-X LiNbO3結晶の表面に IDTを形成し
て SAW を発生させた。今回は、IDT を有線で駆動するため、 その電極の間隔によって




電圧入力装置： Agilent 社製直流パルス電源 33220A 





幅 6 mmとし、SAW の伝播距離は 20 mmとした。今回実験に用いた 10×10 mm;の被検
試料の場合、結合面積は 60 mm;が得られていることになる。 
今回の研究では、試料と SAWデバイスを、7.5 × 10y0)	Torr 未満の残留ガス圧で真空
チャンバー内に設置し、温度コントローラーおよびクライオスタットを用いて 15 Kか
ら 300 Kの範囲で 0.14 K/minの速度で温度制御し、0.5 Kのステップで測定した。チ
ャンバーの仕様は次のとおりである。 
ベース真空度： 7.5 × 10y0)	Torr	 
温度コントローラー： Lake Shore 331 (精度 0.001 K) 
クライオスタット： 岩谷ガス社製 HE05 
冷凍機：  住友重工業 RDK-101E(3.8 K～500 K) 
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図 4.2 に試料と SAWデバイス配置の概念図を示す。図 4.3に計測装置の構成を示す。





























室温での Graphene/SiO2/Si サンプルの代表的な信号パターンを図 4.6 に示す。 入
力信号は、立ち上がり時間 10 ns、振幅 Vamp = 7.0 Vのステップ電圧である。出力信
号は、SAW の基本周波数である 50 MHzのチャープ波である。入力後、5.2 µsと 7.3 µs
に出力信号が観測できたが、デバイスの音速から、5.2 µsのエコーは直接波であり、
7.3	µsのエコーはデバイスエッジからの第 1 反射波であると考えられる。この出力信号
を図 4.7のようにウェーブレット変換で観察したところ、基本周波数 50 MHzよりも低





















図 4.6 室温での Graphene/SiO2/Si サンプルの代表的な信号パターン 
 
 






図 4.8 信号処理手順 
 
 








SAW の遅延時間を観測するために、図 4.10 のように、安定な出力信号立ち上がり時













HBωC = 				 −j	(0 < ω < 𝜔I 2⁄ )…………………………………………………(4.4) 
																								j	(−𝜔I 2⁄ < ω < 0)  
但し,	𝜔Iはサンプリング角周波数である。すなわち、対象の信号の正の周波数領域に
対して、位相をπ/2遅らせる処理とみなせる。これを用いて、包絡線 e(t)は、 










































今回の研究で用いる試料は、単層、2層および 5層の Graphene膜を Si基板上に転写
したものである。Graphene膜と Si基板の間には、絶縁層として、厚さ 100 𝑛𝑚の SiO2







図 4.13 試料のラマンシフト観測結果 
 
図 4.13から、1350 cmy0の Dバンド、1585 cmy0の Gバンド、2700 cmy0の 2Dバン
ドが観測されたことがわかる。 Gバンドの強度 IGと比較して Dバンドの強度 IDは十分
に小さいことから、試料中の Graphene の結晶粒径が大きいことがわかる。また、先行
研究結果から、Graphene の層の数と、強度 I2D と強度 IGとの比に関係があることが知
られている。 I2D> IG、の場合は単層を、I2D≒IG、の場合は 2層を、I2D <IGの場合は 3層
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第 5章 計測結果と考察 
 





Graphene を転写していないシリコン基板（以降 0 層と呼ぶ）、Graphene１層をシリコ
ン基板に転写した試料（以降１層と呼ぶ）、Graphene2 層をシリコン基板に転写した試
料（以降 2 層と呼ぶ）、Graphene5 層をシリコン基板に転写した試料（以降 5 層と呼ぶ）
を、15 K〜300 Kの温度範囲において、励起電圧 Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vに
おける SAWデバイスの進行波の入出力振幅比 Yを計測した。  
まず、SAW デバイス上に試料を置かず、SAW デバイスのみの入出力振幅比を計測した
結果を図 5.1 に示す。 計測結果には極値がないことから、温度の 2 次関数で近似し、
式(5.1)(5.2)(5.3)のように表せた。 
 
 YSAW_5V = 	3.0 × 10yT2 	+ 	2.0 × 10yT		 + 	5.2 × 10y<………(5.1) 
 YSAW_7V = 	5.0 × 10yT2 	+ 	4.0 × 10yT		 + 	7.7 × 10y<………(5.2) 
 YSAW_9V = 	7.0 × 10yT2 	+ 	4.0 × 10yT		 + 	1.0 × 10y<………(5.3) 
 







図 5.1 SAWデバイス減衰の温度依存性 
 
 構築した計測系の拡張不確かさを、励起電圧７V の計測結果を代表にとり、ISO 
Guide98-3，JCGM100 に準拠して求めた。作成したバジェットシート を表 5.1 に示す。
また、測定の繰り返しに起因する不確かさを推定するために 2回分の測定の回帰残差を
図 5.2 に示す。残差には温度依存性が見られるが、観測値の１％程度であり、不確かさ
に含めることとした。標準偏差 S は S = 3.8 × 10-5となった。バジェットシート か
















次に、Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vにおける 0層 Graphene/SiO2/Si の SAWデバ













2.7 × 10-5 1 2.7 × 10-5 タイプAで評価する。
繰り返し数n = ２の回帰残差から実験標準偏差S
を求める。
不確かさURは、 UR = S / n(1/2)で求まる。
U S 計測器 1.2× 10-4 1 1.2× 10-4 タイプBで評価する。
計測機器はディジタルであるため、AD変換器の能
力8bitから母集団矩形分布として推定する。




























































5.1.3. 単層 Graphene の特性 
 
1 層 Graphene/SiO2/Si試料の、Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vにおける SAWデバ
イス入出力振幅比の計測結果を図 5.4に示す。同時に図 5.1 に示した試料なしの計測結
果も併せて示す。振幅比は Vamp と共に増加し、式(5.4)(5.5)(5.6)のような温度の関数
として書くことができる。 
 Y1l_5V = 	3.0 × 10yT2 	+ 	2.0 × 10yT		 + 	5.0 × 10y<…………(5.4) 
 Y1l_7V = 	5.0 × 10yT2 	+ 	3.0 × 10yT		 + 	7.3 × 10y<…………(5.5) 
 Y1l_9V = 	7.0 × 10yT2 	+ 	2.0 × 10yT		 + 	9.8 × 10y<…………(5.6) 
 
但し、Y1l_5V、Y1l_7Vおよび Y1l_9Vは Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vでの SAWデバイ
ス入出力振幅比である。 








図 5.4 1 層 Graphene/SiO2/Si試料減衰の温度依存性 
 
 
5.1.4. 2 層 Graphene の特性 
 
2 層 Graphene/SiO2/Si試料の、Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vにおける SAWデ
バイス入出力振幅比の計測結果を図 5.5 に示す。同時に図 5.1 に示した試料なしの計測
結果も併せて示す。振幅比は式(5.7)(5.8)(5.9)のような温度の関数として書くことが
できる。 
 Y2l_5V = 	3.0 × 10yT2 	+ 	2.0 × 10yT		 + 	5.0 × 10y<…………(5.7) 
 Y2l_7V = 	9.0 × 10y0)T2 	+ 	3.0 × 10yT		 + 	7.3 × 10y<	………(5.8) 
 Y2l_9V = 	9.0 × 10yT2 	+ 	2.0 × 10yT		 + 	9.8 × 10y<…………(5.9) 












図 5.5 2 層 Graphene/SiO2/Si試料減衰の温度依存性 
 
 
5.1.5. 5 層 Graphene の特性 
 
5 層 Graphene/SiO2/Si試料の、Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vにおける SAWデバ










 Y5l_5V = 	5.0 × 10yT2 	+ 	3.0 × 10yT		 + 	7.9 × 10y<…………(5.10) 
 Y5l_7V = 	7.0 × 10yT2 	+ 	3.0 × 10yT		 + 	7.9 × 10y<…………(5.11) 
 Y5l_9V = 	1.0 × 10yT2 	+ 	9.0 × 10yT		 + 	1.1 × 10y;…………(5.12) 
 




図 5.6 5 層 Graphene/SiO2/Si試料減衰の温度依存性 
 
5 層 Graphene では入出力振幅比が図 5.1 に示した特性とほぼ同様である。これは、
SAW によって生起される電界の試料表面からの侵入距離が 5 層 Graphene の厚さよりも





















Wnuv = 0.86En…………………………………(5.13) 
但し、 Wnuvは結晶粒径[nm]であり、Enは粒界を介する電荷輸送の活性化エネルギ
ー[eV]である。 
これにより、En0=1.72 meV、En;=0.76 meVおよびEn<=0.17 meVの活性化エネルギー
に対応する、490 nm、1270 nmおよび 5000 nmの粒径を得た。この結果から分かるよ





































は、入力信号 Vamp の振幅とは無関係である。 
 
 













0 層 Graphene/SiO2/Si試料の、Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vにおける SAW進行
波遅延時間の計測結果を図 5.9 に示す。図 5.9 と図 5.8の比較より、次の 4 点の考察が
可能である。 
第 1 に、進行波の遅延時間は、15〜150 Kの温度範囲では LiNbO3結晶における進行波
の遅延時間よりも大きく、15 Kでの最大差は約 30 nsである。これは、200 K未満の Si
結晶ではイオン散乱が格子散乱よりも支配的になるため、低温側で、イオン化された不
純物と進行電界との相互作用が観測されたものと理解できる。 
第 2 に、150-230 Kの温度範囲で進行波信号が大きく減衰するため、結果に大きなば
らつきが生じる。一般に Si結晶には 100〜250 Kに電導率ピークがあることが知られて
お り 、 こ の 効 果 で 遅 延 時 間 の ピ ー ク が 観 測 さ れ た と 考 え ら れ る
[5.13][5.14][5.15][5.16][5.17]。 
第 3に、SiO2/Si試料の遅延時間は、250 Kを超える温度での LiNbO3結晶における進
行波の遅延時間と同じである。 




図 5.9 0 層 Graphene/SiO2/Si試料遅延時間の温度依存性 
 
 
5.2.4. 単層 Graphene の特性 
 
１層 Graphene/SiO2/Si試料の、Vamp = 5.0 V、7.0 Vおよび 9.0 Vにおける SAW進行
波遅延時間の計測結果を図 5.10 に示す。図 5.10と図 5.9 を比較すると、15〜150 Kで














図 5.10 1 層 Graphene/SiO2/Si試料遅延時間の温度依存性 
 
 
5.2.5. 2 層および 5層 Graphene の特性 
 
2 層 Graphene/SiO2/Si試料および 5層 Graphene/SiO2/Si試料の、Vamp = 5.0 V、7.0 
V および 9.0 V における SAW 進行波遅延時間の計測結果を図 5.11 および図 5.12 に示
す。図 5.11 および図 5.12 から、Si結晶、2 層および 5 層 Graphene膜の抵抗効果は、



































図 5.13 Graphene/SiO2/Si 構造遅延時間の温度依存性 
（Vamp = 7.0 V、SAWデバイスのみ、0、1、2、5層 Graphene/SiO2/Si試料） 
 
0 層 Graphene/SiO2/Si 試料の計測結果から、Si 結晶の遅延効果を観測することがで
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Graphene 層数の変化と SAW の減衰と遅延との関係から、2層以上の Graphene が 50 MHz
の交流電界を遮蔽できることが明らかになった。さらに、大面積計測の特徴を活かして、
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